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@ Wassriges Textllbehandlungsmittel und Verfahren zum Knitterfestmachen von Textilmaterial. 



@ Die vorliegende Erfindung betrtfft waflrige Textilbehandlungsmittel auf der Grundlage von 1 ,3-Dialkyl-4,5- 
dlhydroxi-imidazolidinonen und ausgewahlten mefirwertigen Alkoholen, insbesondere 1 .6-Hexandiol. 1,1,1-Tris- 
(hydroxinnethyl)-ethan und -propan. Diese Textilbefiandiungsmittel dienen zur formaldehydfreien Ausrustung von 
Textiimatenal, das zumindest teilweise aus Zellulose- Oder Regeneratzellulosefasern besteht. urn diesenn Knitter- 
und Krumpffreiheit zu verleihen. 

Das so behandelte Textilmaterial ist neben guter Knitter und Krumpffestigkeit durch einen gegenuber dem 
Stand der Technik erheblich verbesserten Weiflgrad ausgezeichnet. 
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WaiSriges Textilbehandlungsmittel und Verfahren zum Knitterfestmachen von Textilmaterial 

Die vorliegende Erfindung betrifft waflrige Textilbehandlungsmittel auf der Grundlage von 1.3-Dialkyl- 
4.5-dihydroxi- imidazolidinonen und ausgewahlten mehrwertigen Alkoholen. Sie dienen zur formaldehydfrei- 
en Ausrustung von Textilmaterial, das zumindest teilweise aus Zellulose- Oder Regeneratzeilulosefasern 
besteht. um diesem Knitter- und Krumpffestigkeit zu verleihen. 

5 Das Knitterfestmachen sowie die Pflegeleichtausrustung und Verbesserung der Na/Jstabilitat von Zellu- 

lose enthaltendem Textilmaterial ist seit iangem bekannt. Die meisten der fur diesen Zweck verwendeten 
Procukte beruhen auf Additionsprodukten von Formaldehyd an Harnstoff und/oder Melamin sowie an deren 
Denvate. Diese Additionsprodukte werden in Form von vvaflrlgen Losungen zusammen mit einem geeigne- 
ten Katalysator auf das Textilmaterial aufgebracht. getrocknet und auf der Faser zu Aminoplastharzen 

10 ausgenartet. Nachteilig an diesen bekannten Verfahren ist. dafl in verschiedenen Stadien, besonders beim 
Trocknen. beim Kondensieren und auch bei der Lagerung des ausgerusteten Textilmaterials Formaldehyd 
abgespalten wird, so dai3 durch gesonderte Maflnahmen, z.B. durch wirksames Absaugen wahrend des 
Trccknens und entsprechender Reinigung der Abluft Oder durch Nachwaschen nach ^em Ausharten der 
cner.vunschte freie Formaldehyd weitgehend entfernt werden mu0. 

;5 Es hat nicht an Versuchen gefehlt, an Stelle der Aminoplastvorprodukte (= Aniagerungsprodukte des 
Formaldehyds an Harnstoff, Melamin und/oder an deren Derivate) mit Produkten Knitterfestigkeit zu 
erzieien. bei welchen kein Formaldehyd abgespalten werden kann. FCir diesen Zweck wurde schon vor 
vieien Jahren das 1.3-Dimethyl-4.5-dihydroxi-imidazolidinon vorgeschlagen (US-PS 3.112.156). Doch zeigen 
die nach diesem Vorschlag behandelten Baumwollgewebe Starke Vergilbung. Nach zwei weiteren Vorschia- 

20 gen fJap. Patentanmeldung 58/87367 und 58/87368; ref. in C.A.99 (24):196 609 s und 196 610 k. 1983) soil 
der Weifigrad verbessert sein, wenn man den Ausru stung sftotten Polyethylen- oder Polypropylenglykol bzw. 
Ethylen- oder Diethylenglykol zusetzt. Schlie/Jlich ist noch ein weiteres Verfahren bekannt geworden. bei 
weichem 1 ,3-Oimethyl-4.5-dihydroxi-imidazolidinon zusammen mit Glycerin angewandt wird (Jap. Patentan- 
meldung 59/116 476; ref. in C.A. 102 (4): 26 301 y). Die Nacharbeitung dieser Vorschlage hat jedoch 

25 ergeben. dai3 der gewunschte Erfoig, namlich die Verbesserung des Weifigrades nur in unbefriedigendem 
Ma/Je eintritt. wie in den Verglelchsbeispielen gezeigt wird. 

Die Erfinder haben sich nun die Aufgabe gestellt. bei der Ausrustung von Zeilulose enthaltendem 
Textilmaterial mit 1 ,3-DialkyI-4,5-dihydroxi-imidazolidinonen die Vergilbung der mit diesen Imidazolidinonen 
behandelten Textilmaterialien zu vermeiden oder doch zumindest entscheidend zu vermindern. Diese 

30 Aufgabe wurde uberraschenderweise durch die Mitverwendung von ganz bestimmten, ausgewahlten, 
mehrwertigen Alkoholen gelost. 

Die Erfindung betrifft somit waflrige Textilbehandlungsmittel. die 1 .3-Dialkyl-4,5-dihydroxi-imidazoiidino- 
ne, deren Hydroxigruppen ganz oder teilweise mit niedrigen Alkoholen verethert sein konnen, und mehrwer- 
vige Alkohole der allgemeinen Formein 

35 RCH(OH)-(CH2)y-CH(OH)-R'. la) 

wcrin R und r' unabhangig voneinander H oder CH3 und y gieich 

1 bis 4 bedeuten 

und/cder 

R'-C(CH20H)3, lb) 

worin r" einen Alkylrest mit 1 bis 3 C-Atomen bedeutet, enthalten, wobei die genannten Imidazolidinone 
auch zumindestens teilweise mit den mehrwertigen Alkoholen der Formein la) und/oder lb) verethert sein 
konnen. Nach einer besonderen Ausfuhrungsform enthalten die Ausrustungsmittel zusatziich wasserlosli- 
che. Epoxigruppen enthaltende hydrophile Silikone. 

Die Ausrustungsmittel enthalten in der Regal zwischen 35 und 80 % an Wirksubstanzen, worunter die 
45 Imidazolidinone, die mehnfl^ertigen Alkohole und die gegebenenfalls zusatziich vorhandenen hydrophiien 
Silikone zu verstehen sind. Daruber hinaus wird ein Verfahren zum Knitterfest machen von Textilmaterial. 
das zumindest teilweise aus Zellulose- oder Regeneratzellulose besteht, unter Verwendung der genannten 
Textilbehandlungsmittel beansprucht. Die genannte 1,3-Dialkyl-4.5-dihydroxi-imidazolidinone und deren 
Ether mit niedrigen Alkoholen (1 bis 4 C-Atome) sind bekannt und konnen beispielsweise nach der EP-OS 
50 141 755 Oder der US- PS 3.260.565 hergestellt werden. Wegen seiner einfachen Herstellungsweise wird 
cas l.3-Dimethyl-4,5-dihydroxi-imidazolidinon bevorzugt. Besonders bevorzugt werden jedoch die Umset- 
zungsprodukte der Dialkyl-dihydroxi-imidazolidinone, in denen die Dihydroxigruppen mit Alkoholen ganz 
Oder teilweise verethert sind. Hierfur kommen einerseits niedrige Alkohole mit 1 bis 4 C-Atomen, zum 
anderen vor allem aber die mehrwertigen Alkohole der Formein la) und lb) in Betracht. Die Veretherung 
fuhrt dazu, daiS die Imidazolidinone in Wasser besser loslich werden, was vor allem fur die Bereitstellung 
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moglichst konzentrierter Textilbehandlungsmittel von Bedeutung ist. Andernfalls wurde es leicht zu Abschei- 
dungen von Feststoffen kommen. Die Hydroxigruppen in 4- und 5-Steilung konnen dabei mit den genannten 
Alkoholen vollstandig verethert sein. Meist geniigt aber schon eine teilweise Veretherung, da dieses Ziel, je 
nach verwendetenn ein- Oder mehrwertigem Alkohol. bereits mit einer teilweisen Veretherung erreicht wird. 

s Die Durchfuhrung der Veretherung kann dabei nach denn in der bereits erwahnten US-PS 3.260.565 
aufgezeigten Verfahren erfolgen. 

Wie schon kurz erwahnt, tritt bei der Behandlung von Zellulose enthaltendem Fasermaterial, um diesem 
Knitterfesteigenschaften zu verleihen, mit Dialkyldihydroxiimidazolidinonen In Gegenwart der ubiichen Kata- 
lysatoren ohne und mit den nach dem Stand der Technik bekannten mehrwertigen Alkoholen das Problenn 

10 auf. dai8 das Fasermaterial beim Erhitzen erheblich vergilbt." Bet Farbware kommt es vor allem bei 
Verwendung von Zinksalzen als Katalysator zu deutlichen Farbtonverschiebungen. Oiese Erhltzung ist zur 
Erzieiung der gewunschten Knitter-und Krumpffestigkeit sowte auch im Rahmen weiterer Bearbeitungs- 
schritte unbedingt erforderlich. Dabei sind bei dem reiativ trage reagierenden Imidazolidinon Temperaturen 
bis etwa 180*C und mehr erforderlich (vgl. z.B. US-PS 3.260.565). Entscheidend fur eine technische 

;5 Anwendung ist daher. dai3 der Weiflgrad der Ware nach dem Erhitzen soweit wie mdglich dem Weiflgrad 
der mit den ubiichen Aminoplastvorprodukten. wie z.B. mit dem l.3-Dimethylol-4,5-dihydroxi-imidazolidinon, 
behandelten Ware entspricht. 

Wie aus dem bereits aufgezeigten Stand der Technik hervorgeht, sind zu dem gleichen Ziel, namlich 
der Verbesserung des Weiflgrades, verschiedene mehrwertige Alkohole vorgeschlagen worden, jedoch 

20 ohne nennenswerten Erfolg. Die Auswahl des richtigen mehrwertigen Alkohols ist von erfindungswesentli- 
cher Bedeutung. Gerade die verschiedenen Vorschlage mit nur geringem Erfolg lieflen nicht erwarten, dafl 
mit der Auswahl ganz bestimmter mehrwertiger Alkohole in dieser Hinsicht noch entscheidende Vorteile 
erzielt werden konnnen. 

Bel den erfindungsgemafl ausgewahlten mehrwertigen Alkoholen handelt es sich um solche der 
25 ailgemeinen Formein: 

RCH(0HHCH2)y-CH(0H)-R' la) 

worin R und r' unabhangig voneinander H Oder CH3 und 

y = 1 bis 4 bedeuten, und 

r"-C{CH2)OH)3 lb) 
30 worin R " einen Alkyirest mit 1 bis 3 C-Atomen bedeutet. 

Selbstverstandlich konnen im Rahmen der Erfindung auch Mtschungen aus den genannten Verbindun- 

gen der Formein la) und lb) eingesetzt werden. 

Zu den mehrwertigen Alkoholen der ailgemeinen Forme! la) sind das 2-Methyl-2,4-pentandiol und 

insbesondere das 1 .6-Hexandiol zu nennen. Worauf diese Ausnahmestellung beruht, ist nicht bekannt, 
35 Bei der 2. Gruppe der mehrwertigen Alkohole - Formel lb) - sind das 1,1,l-Tris(hydroximethyl)-ethan 

und -propan hervorzuheben. wobei sich das Propanderivat noch etwas gunstiger als das Ethanderivat 

verhalt. Die WIrksamkeit dieser Verbindungen ist besonders uberraschend, da das nahe venwandte Glycerin 

deutlich schlechtere Werte ergibt. Bemerkenswert ist in diesem Zusammenhang auch, da/3 beispielsweise 

das 1 ,2,6-Hexantriol praktisch keine Verbesserung des Weiflgrades ergibt. Dies zeigt. welch strenge 
40 Auswahl getroffen werden mu/Jte, um das gesteckte Ziel zu erreichen. Von alien genannten, erfindungsge- 
mafl ausgewahlten mehrwertigen Alkoholen werden das 1 ,1 .1-Tris(hydroximethyl)-propan und das 1,6- 

Hexandiol besonders bevorzugt. 

Die ausgewahlten mehrwertigen Alkohole werden in Mengen von etwa 10 bis 80, insbesondere 30 bis 

60 Gew.%, bezogen auf das eingesetzte Dialkyldihydroxi-imidazolidinon. gerechnet als Feststoff, eingesetzt. 
45 Das Imidazolidinon kommt in den Ausrustungsflotten im ailgemeinen in Mengen von 40 bis 120 g/l, 

insbesondere in Mengen von 60 bis 100 g/l (gerechnet als Feststoff) zum Einsatz. 

Zur Aushartung bzw. Vernetzung mit der Faser sind neben den hohen Temperaturen noch Katalysato- 

ren erforderlich. Hierzu sind von den allgemein ubiichen Katalysatoren Magnesiumsaize, insbesondere das 

Magnesiumchlorid hervorzuheben, das bevorzugt zusammen mit Essigsaure Oder Zitronensaure (evtl. 
50 teilweise neutral isiert) Oder zusammen mit Fluoroboraten, wie Natrium- Oder Kaliumfluoroborat, die eine 

verstarkende Wirkung haben, eingesetzt wird. Prinzipiell geeignet sind auch Zinksalze. wie Zinknitrat. 

Zinkchlorid Oder Zinkfluoroborat, die aber aus okologischen Grunden wenlger bevorzugt sind. 

Bei den Katalysatoren wirkt sich auf die Verbesserung des Weiflgrades die Mitverwendung von 

Calciumchlorid, Alkalihalogeniden und Alkalisalzen von Hydroxicarbonsauren giinstig aus, 
55 Eine weitere. vorteilhafte Variante des Verfahrens besteht darin. da/J man den Ausrustungsflotten 

wassertdsliche Epoxigruppen enthaltende, hydrophile Silikone zusetzt. Hierbei handelt es sich um Silikone. 

die aufler den Epoxigruppen noch Polyalkylenoxidgruppen enthalten, die die Wasserloslichkeit und Hydro- 

philitat bewirken. Diese Silikone weisen In der Regel eine Viskositat von 1000 bis 8000 mPa.s auf. Ihr 
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Gehali an Epoxigruppen betragt ca. 0.2 bis 4 g Epoxigruppen je 100 g Silikon. Die hydrophilen Silikone sind 
hinreichend bekannt. so dafl sich weltere Erlauterungen {siehe US-PS 4.184.004. DE-OS 3.418.880 und EP- 
OS 193.402) erubrigen. 

Di9 Vorteile der Mitverwendung derartiger Silikone bestehen darin. da/3 sie dem behandelten Material 

5 einen permanenten weichen Griff verleihen und die Entknitterungseigenschaften gunstig beeinflussen. Im 
Gegensatz zu dem mit den herkommlichen Sillkonen behandelten Textilm ate rial bleibt dieses hydropliil. 
was im Hinblick auf die Fahlgkeit zur Feuchtigkeitsaufnahme haufig erwunscht ist. Wie schon erwahnt, 
kcnnen diese hydrophilen Silikone wegen ihrer Wasserloslichkeit ohne welteres auch den Textilbehand- 
lungsmttteln einverleibt werden. 

:o Es versteht sich von selbst. daB die Ausrustungsflotten daruber hinaus noch weitere, In der Textilindu- 
strie ubliche Hilfsmittel, wie Netzmittel. Fullharze. Flammschutz- und Schiebefestmittel. Mittel zur Hydropho- 
bierung und Oleophobierung und ahnliche Produkte sowie - soweit erforderlich - die dazugehorigen 
Kataiysatoren enthalten. Ferner konnen auch - falls ein geringer Gehalt an Formaldehyd akzeptiert wird - 
formaldehydarme Harze auf Basis von Aminoplastvorprodukten zur weiteren Steigerung der Knitterfestei- 

7 5 genschaften mitverwendet werden. 

Die Ausrustung mit den genannten weiteren Textilhllfsmittein kann mit der gleichen Ausrustungsflotte 
erfoigen oder - je nach den Anforderungen der Praxis - auch mit einer gesonderten Flotte vorgenommen 
werden. Die Behandlung mit den Ausrustungsflotten kann nach den in der Textilindustrie ubiichen Metho- 
den. fc-eispielsweise durch Tauchen. Klotzen, Bespruhen oder Beschichten erfoigen. Je nach der angewand- 

20 ten Ausrustungsmethode richtet sich auch der Gehalt der wirksamen Bestandteile in dem Behandlungsme- 
cium, was dem Fachmann geiaufig ist 

Nach der Flottenaufnahme wird das Textilmaterial unter ubiichen Bedingungen getrocknet und dann bei 
130* C bis 190* C, vorzugsweise bei 150* 0 bis 170* C wahrend einer Dauer von ca. 1 2 Minute bis zu ca. 
15 MInuten gehartet. Es empfiehit sich, das behandelte Textilmaterial noch kurz nachzuwaschen. da 

25 hierdurch eine zusatzliche Verbesserung des Wei/Jgrades zu beobachten Ist. 

Nach dem beanspruchten Verfahren kann Textilmaterial. das zumindest teilweise aus Zellulose- oder 
Regeneratzeilulose besteht. knitterfest ausgerustet werden. Unter "Textilmaterial" sind dabei sowohl Gewe- 
be ais auch Maschenware und - sofern vorverfestigt - auch Vliese zu verstehen. Neben den Zellulose- bzw. 
Reqeneratzellulosefasern kann das Textilmaterial noch andere Naturfasern. vor allem aber Synthesefasern, 

30 wie Polyester-, Polyamid-oder Polyacrylnitrilfasern enthalten. Besonders hervorzuheben sind 
Baumwoll/Polyester-Mischgewebe. 

Das so behandelte Textilmaterial welst gute Naj3- und Trockenknittererholung sowie gute Krumpfbestan- 
cigkeit auf. Besonders hervorzuheben ist. da/J der Weiflgrad gegenuber dem Stand der Technik erheblich 
verbessert ist. Es konnte nicht erwartet werden, da/J Dialkyl-dihydroxiimidazolidinone. die bereits seit mehr 

35 als 20 Jahren als Mittel zum Knitterfestmachen von Zellulose enthaltendem Textilgut bekannt sind (US-PS 
3.112.156), in ihrer Anwendbarkeit durch die Mitverwendung ausgewahlter mehrwertiger Alkohole hinsicht- 
lich des WeiCgrades so verbes sert werden konnen, da/3 die Erhaltung des Wei/Jgrades an die Werte 
herankommt. wie sie mit den herkommlichen Aminopiastharzen, wie z.B. mit Oimethyloldihydroxi-imidazoli- 
dinon. erzieibar sind. 

-io Die Bestimmung des Wei/Jgrades erfolgt nach einer von GAN2 entwickeiten Formel (vgl. hierzu 
Publikation "fs/lethoden und Einsatzmoglichkeiten der farbmetrischen Wei/Ibewertung von Textillen" von R. 
Griesser, CIBA-GEIGY-Broschure Nr. 9140 D (Ausgabe 1981); siehe auch Textilve red lung 18 (1983). Nr. 5. 
Seiten 157-162). Ftir diese Untersuchungen hat sich das "ELREPHO 2000 Spektral photo meter fur Remis- 
sion smessungen" von DAT AGO LOR bewahrt. Dabei hat sich, wie dem Fachmann allgemein bekannt, 

•iS wiederum gezeigt, da/J die erzielbaren Ergebnisse von den venwendeten optischen Aufhellern abhangig 
sind. wobei auch die Formulierung des Aufhellers in das Ergebnis - besonders bei hoheren Kondensations- 
temperaturen - eingeht. 

Die vorliegende Erfindung wird anhand der folgenden Beispiele naher beschrieben. wobei Telle gleich 
Gewichtsteile und Prozentangaben gleich Gewichtsprozent sind. 



Ausrustungsmittel A 

Dieses Ausrustungsmittel enthalt 
55 37.5 % 1,3-0imethyl-4,5-dihydroxi-imida2Olidinon mit Methanol anverethert (gerechnet als Feststoff). 
20 % Tris(hydroximethyl)-propan und 
42,5 % Wasser. 
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Au sru Stung smitte! B 

Wie A), jedoch anstelle des Tris(hydroximethyl)-propans die gleiche Menge Tris(hydroximethyl)-ethan. 



Ausrustungsmittel C 

Wie A), jedoch anstelle des Tris(hydroximethyl)-propans die gleiche Menge 1 ,6-Hexandiol. 



Ausrustungsmittel D (Vergleich) 

Wie A), jedoch anstelle des Tris(hydroximethyl)-propans die gleiche Menge Diethylenglykol. 



Ausrustungsmittel E (Vergleich) 

Wie A), jedoch anstelle des Tris{hydroximethyi)-propans die gleiche Menge Glycerin. 
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Beispiel 1 

Mit den Ausrustungsmittein A bis E wurden waflrige Flotten hergestellt, die im Liter jeweils 200 g des 
Mittels sowie 24 g Magneslumchlorid-hexahydrat und 0.3 g Natriumfluoroborat enthalten (Flotten 1 A bis 1 
E). Mit diesen Flotten wurde ein mit 3,4 g/l®UVlTEX MST 300 % (CIBA-GEIGY AG) optisch voraufgehell- 
ter/3aumwollpope!ine (m^-Gewicht 110 g) getrankt, auf eine Flottenaufnahme von 65 % abgequetscht und 10 
Minuten bei lOO' C getrocknet. 

Die erhaltenen Ausrustungsmuster wurden in jeweils 4 Abschnitte geteilt und diese dann zur Aushar- 
tung unter verschiedenen Bedingungen der Einwirkung hoherer Temperatur unterworfen, und zwar fur 
7 Minuten 130' C (T1), 5 Minuten 150'C (T2). 
2 Minuten 170* C (T3) und 45 Sek. 190* C (T4). 

Anschlie/Jend wurde der Weiflgrad nach Ganz gemessen. Die Methode ist in der genannten Literatur 
beschrieben (s. Seite 10, Zelien 5 ff. der Beschreibung). 

Die Ergebnisse sind in der foigenden Tabelie I zusammengefaflt. 

Tabelle I 
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Flotte 


1 A 


1 B 


1 C 


1 D 


1 E 


aufgehetltes 










(Vergl.) 


(Vergl.) 


Gewebe 


Kond. 














T 1 


207 


205 


206 


199 


196 


189 


T2 


194 


194 


192 


178 


182 


185 


T3 


171 


169 


165 


143 


151 


182 


T4 


145 


145 


138 


115 


118 


176 



Die Tabelle Ia/3t die Uberlegenheit bei der Mitverwendung der erfindungsgema/J aus gewahlten 
mehrwertigen Alkohole hinsichtlich der verminderten Vergilbung bei der Kondensationstemperatur beretts 
50 ab einer Temperatur von 130* C (T1) klar hervortreten. 



Beispiel 2 



55 tn dieser Reihe wurde der Einfiufl des Zusatzes eines hydrophilen, wasserloslichen Epoxigruppen 
enthaltenden Silikons sowie der EinfluiS des Katalysators untersucht. Die Ausrustungsflotten enthielten, 
jeweils pro Liter 
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2 a) 62 g 1 .3-Dimethyl-4,5-dihydroxt-imida2oIiciionon, mit Methanol anverethert. gerechnet als Fest- 

stoff. 

29 g Tris(hydroximethyl)-propan. 

24 g Magnesiumchlorid-Hexahydrat und 
5 0.3 g Natriumfluoroborat. 

2 b) wie 2 a), jedoch anstelle des Natriumfluoroborats 2 g Essigsaure (60 %). 
2 c) 55 g 1.3-Dimethyl-4.5-dihydroxi-imida2olidinon (siehe 2 a), 

25 g Tris{hydroximethyl)-propan, 

16 g eines hydrophiien, wasserloslichen. Epoxigruppen enthaltenden SHikons (Viskositat 2050 mPa.s; 0.5 g 
10 Epoxigruppen je 100 g). 

24 g Magnesiumchlorid-Hexahydrat und 
0-3 g Natriumfluoroborat 

2 d) wie 2 c). jedoch anstelle des Natriumfluoroborats Essigsaure (wie bei 2 b). 

2 e) Vergleich 

75 50 g 1 .3-Dinnethylol-4.5-dihydroxi-imidazolidinon (Feststoff). 
19 g Magnesiumchlorid-Hexahydrat und 
0.3 g Natriumfluoroborat, 
2 f) Vergleich 

wie 2 e), jedoch mit Essigsaure anstelle des Fluoroborats. 
20 2 g) unbehandeltes Muster 

zusatziich zu den Wei/Jgradwerten, gemessen auf optisch mit 10 g. I UVITEX MST flussig neu (CIBA-GEIGY 
AG) aufgehelltem Baumwoll-Popeline (siehe Beispiel 1) wurden in der folgenden Tabelle II auch die 
Trockenknitterwlnket, gemessen nach DIN 53890 aufgenommen. 

25 

Tabelle II 



Flotte 


2a 


2b 


2c 


2d 


2e 


2 f 


2g 


T 1 


199 


202 


207 


206 


207 


207 


194 


T2 


193 


195 


196 


192 


197 


196 


193 


T 3 


177 


179 


181 


177 


183 


184 


190 


T4 


159 


155 


162 


158 


167 


167 


184 


Knitterwinkel (trocken) 


203' 


208' 


217' 


219' 


233' 


225' 


135' 



Durch eine Nachwasche (z.B. 20 Minuten bei 40 *C mit 5 g/l Soda und 2 g/l handelsubiichem 
Netzmittel). und Spulen laiSt sich die Vergilbung noch weiter vermindern. 

Wie aus der Tabelle II hervorgeht. ergibt sich. da/3 die Erhaitung des Weiflgrades gegenuber einer 
herkommlichen Harzausrustung auf Basis eines Formaldehyd enthaltenden Harzes (Vergleich 2 e und 2 f) 
nahezu ebenburtig 1st. 

Beispiel 3 

Zwet weitere Ausriistungsflotten wurden zubereitet: 

3 a) 75 g/l 1 ,3-Dlmethyl-4,5-dihydroxi-imidazolidinon (siehe Beispiel 1), 
35 g.'l Tris(hydroximethyl)-propan. 
24 g.'t Magnesiumchlorid-Hexahydrat und 
0,3 g/l Natriumfluoroborat. 

3 b) wie 3 a), jedoch zusatziich 22 g/l eines wasserloslichen, Epoxigruppen enthaltenden Silikons 
(Viskositat 1700 mPa.s; 2.0 g Epoxigruppen je 100 g). Die Ausrustungen erfolgten zur Weiflgradbestim- 
mung und zur Bestimmung des Knitterwinkels auf voraufgehelltem Baumwoll-Popeline (siehe Beispiel 2). 
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Tabelle 
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3 a) 


3 b) 


T 1 


205 


204 


T 2 


194 


194 


T3 


179 


180 


T4 


160 


162 


Trockenknitterwinkel 


198' 


222' 



Beispief 4 

200 g 1,3-Dimethyl-4.5-clihydroxi-imiclazolicIinon werden mit 120 g Wasser und 90 g 1 .6-Hexandiol 
versetzt und unter Zusatz von 10 g Essigsaure (60 %) zwei Stunden auf 45 'C erwarnnt Anschlie/Jend wird 
mit Natronlauge neutralisiert und mit Wasser auf etnen Feststoffgehalt von ca. 63 % eingesteilt. 

Von dem eingesetzten 1 .6-Hexandio[ ist etwa 1/4 durch Veretherung gebunden. 

160 g dieses Produktes werden mit 24 g Magnesiumchlorid-Hexahydrat und 0,3 g Natriumfluoroborat 
versetzt und mit Wasser auf einen Liter aufgefullt. Es wird die im Beispiel 2 beschrieben ausgerustet. 

Die Weiflgradwerte betragen fur T 1 = 209. fur T 2 = 196, fur T 3 = 177 und fur T 4 - 155, wahrend 
sich ein Trockenknitterwinkel von 218* ergibt. 
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Beispiel 5 

Ein Baumwollpopeline (100 g/m^; Wei/3grad nacin Ganz 85) wird mit 9.6 g/! ©UVITEX MST fliissig neu 
(Muster 1) bzw. 4 g/l ©UVITEX 2 BT 130 % (Muster 2) (CIBA-GEIGY AG) aufgehellt (Weiflgrad nach Ganz 
245 bzw, 236) und dann werden beide fviuster mit einer Ausrustungsflotte aus 
62 g/l 1 .3-Oimetfiyl-4,5-dihydroxi-imidazotidinon (siehe Beispiel 1). 
29 g/l Tris(hydroximethyO-propan. 
24 g/l MgCIs * 6 HgO und 
2 ml/I 60 %ige Essigsaure 

foulardiert (65 % Flottenaufnahme) und wie im Beispiel 1 beschrieben fertiggestellt. 
Die Bestimmung des Wei/Jgrades nach Ganz ergibt folgendes Bild: 

Tabelie IV 





Kond. T 1 


T 2 


T 3 


T 4 


1 


238 


232 


204 


195 


2 


233 


227 


197 


191 



Die Beeinfiussung des Wei/Jgrades ist bei sonst guten Effekten nur gering. 



Beispiel 6 

Entsprechen Beispiel 4 werden 200 g l,3-Dimethiyl-4,5-dihydroxi-imidazoildinon mit 120 g Wasser und 
90 g Ethanol versetzt und unter Zusatz von 10 g Essigsaure (60 %) 2 Stunden auf 45 'C erwarmt. 
Anschlieflend wird mit 50 %iger Natronlauge neutralisiert. uberschussiges Ethanol abdestilllert und mit 
Wasser auf einen Feststoffgehalt von ca. 46 % eingesteilt (Veretherungsgrad ca. 10%). 



Ausrustungsflotten: 
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6 a) 160 g. I obigen Produktes. 
40 g. i Tris(hyclroxinnethyl)-propan, 
24 g i MgCis ' 6 HsO und 
0.3 g I Natriumfluoroborat. 

6 b) Wie 6 a) mit 40 g/l 1 .6-Hexandiol anstelle des Tris{hydroximethyl)-propans. 

Eire Ausrustung entsprechend Beispiel 2 ergibt folgende Resultate: 

Tabelle V 





T 1 


T2 


T 3 


T4 


Ausrustung 6 a) 
Ausrustung 6 b) 


204 
201 


195 
189 


180 
170 


163 
151 



Anspriiche 

1 . Waflrige Textifbehandlungsmittel. enthaitend 1 .3-Diall<yl*4,5-dihydroxi-(nnida2olidinone. deren Hydroxi- 
gruppen ganz oder teilweise mit niedrigen einwertigen Alkoholen verethert sein konnen. und mehrwertige 
Alkohoie der ailgemeinen Formein 

RCHfOHHCH2)y-CH(OH)-R' !a) 

v/ortn R und R unabhangig voneinander H oder CHa und y gleich 1 bis 4 bedeuten 
una Oder 

r'-C(CH20H)3. lb) 

wcrin R ' einen Alkylrest mit 1 bis 3 C-Atomen bedeutet. wobei die genannten Imidazolidinone gegebenen- 
faiis zumindestens teilweise mit den mehrwertigen Alkoholen der ailgemeinen Formein la) und lb) verethert 
sind. 

2. Waflrige Textilbehandlungsmittel nach Patentanspruch 1. dadurch gekennzeichnet, dafl als mehrwer- 
tige Aikohole der Formein la) bzw. lb) 1 , 6-Hexandiol, 1 ,1,1-Tris-(hydroximethyl)-ethan und -propan enthalten 
sine. 

3. Waflrige Textilbehandlungsmittel nach den Patentanspruch en 1 und 2. dadurch gekennzeichnet, dafl 
es zusatziich wasserlosliche, Epoxigruppen enthaltende, hydrophile Silikone enthalt. * 

4. Verfahren zum Knitterfestmachen von Texti I material, das zumindest teilweise aus Zellulose- oder 
Regeneratzellulosefasern besteht, durch Behandein mit waflrigen Flotten, die 1 .3-Dialkyl-4.5-dlhydroxi- 
imidazolidinone. deren Hydroxigruppen ganz oder teilweise mit niedrigen. einwertigen Alkoholen verethert 
sein konnen. und mehrwertige Aikohole sowie ubiiche Katalysatoren enthalten. Trocken. Erhitzen und 
Fertigstellung in ubiicher Weise, dadurch gekennzeichnet, da/3 die waBrigen Flotten als mehrwertige 
Aikohole solche der ailgemeinen Formein la) und/oder lb) wie im Patentanspruch 1 definiert als solche oder 
in mit den Imidazolidinonen zumindestens teilweise veretherter Form enthalten. 

5. .Verfahren nach Patentanspruch 4, dadurch gekennzeichnet. dafl die Flotte als Dialkyl-dihydroxi- 
imidazolidinone das 1 ,3-Dimethyl-4,5-dihydroxi-imidazolidinon enthalt. 

6. Verfahren nach den Patentanspruchen 4 und 5, dadurch gekennzeichnet. dafl das Dialkyldihydroxi- 
imidazolidinon mit Methanol teilweise verethert ist. 

7. Verfahren nach den Patentanspruchen 4 bis 6. dadurch gekennzeichnet. dai3 die in den Flotten 
enthaltenen Dialkyldihydroxi-imidazolidinone mit 1 .6-Hexandioi, 1 ,1 .1-Tris{hydroxlmethy!)-ethan und -propan 
ais mehrwertige Alkohoie der Formein la) und/oder lb) zumindestens teilweise verethert sind. 

8. Verfahren nach den Patentanspruchen 4 bis 7. dadurch gekennzeichnet. daB die Flotte als Verbin- 
dung la) 1 , 6-Hexandiol enthalt. 

9. Verfahren nach den Patentanspruchen 4 bis 7, dadurch gekennzeichnet. dafl die Flotte als Verbin- 
dung ib) 1 ,1 ,1-Tris(hydroxlmethyl)-propan enthalt. 

10. Verfahren nach den Patentanspruchen 4 bis 9, dadurch gekennzeichnet. daiS die Flotten zusatziich 
wasserlosliche Epoxigruppen enthaltende. hydrophile Silikone enthalten. 

11. Verfahren nach den Patentanspruchen 4 bis 10. dadurch gekennzeichnet, dai3 die Rotten als 
Katalysatoren Magnesiumsaize enthalten. 



8 



0330979A2J_> 




EP 0 330 979 A2 




12. Verfahren nach Patentanspruch 11, dadurch gekennzeichnet, da/J die Katalysatoren mit Fluorobora- 
ten verstarkt sind. 

13. Verfahren nach den Patentanspruchen 4 bis 12, dadurch gekennzeichnet, 6afi das Textilmaterial 
nach dem Erhitzen noch nachgewaschen wird. 

14. Verfahren nach den Patentanspruchen 4 bis 13. dadurch gekennzeichnet. da^ die wa/3rigen Flotten 
weitere, zur Textilausru stung bekannte Hilfsmittel enthalten. 
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@ Wassriges Textiibehandlungsmittel und Verfahren zum Knitterfestmachen von Textllmaterlal. 

@ Die voriiegende Erfindung betrifft wa/3rige Textii- 
behandlungsmittel auf der Grundlage von 1,3- 
Dialkyl-4,5-dihydroxi-imidazolidinonen und ausge- 
wahiten mehrwertigen Alkoholen, insbesondere 1,6- 
Hexandiol, 1,1,1-Tris(hydroxtmethyl)-eth!an und - 
propan. Diese Textiibeiiandlungsmittel dienen zur 
formaldehydfreien Ausrustung von Textilmaterlal, 
das zumindest teilweise aus Zellulose- Oder Regene- 
ratzellulosefasern bestelit. um diesem Knitter- und 
Krumpffreiheit zu verleihen. 

Das so behandelte Textiimaterial 1st neben guter 
Knitter und Krumpffestigkeit durch einen gegenuber 
dem Stand der Teciinik erheblicli verbesserten 
Welflgrad ausgezeichnet. 
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